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Dusseldorf, 26th April 1973 



Patent Application 
D4708 

Tablet Containing Optical Brightened Suitable for Use with Laundry 

Detergents 

Application for patent of addition to patent application P 22 63 940 3 (D 
4614) ' v 

Parent application P 22 63 940.3 relates to a tablet suitable for use 
wrth laundry detergents which is characterized by a content of 1 to 40% by 
weight of at least one optical brightener, 59.5 to 95% by weight of native 
potato starch, 0.2 to 1.5% by weight of a magnesium and/or calcium soap 
of saturated C 16 . 20 fatty acids and 0.3 to 3.0% by weight of at least one fine- 
particle inorganic or mineral release agent. 

These tablets have a number of advantageous properties, including 
-n particular a short disintegration time in cold water which is particularly 
-mportant for the use of the detergents in automatic washing machines 
because only limited quantities of water and flush-in times are available for 
the d.ssolving process in the dispensing compartments. However it has 
been found that the strength properties of the tablet under relatively severe 
mechanical stress may be inadequate, particularly if the potato starch used 
has only low binding power or a comparatively low water content for 
example of 14% and less. In that case, the tablets can undergo serious 
eros.on wrth a significant accumulation of powder or can even fracture 
dunng transportation of the freshly made tablets or in dosing and 
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packaging machines. The present invention overcomes this disadvantage 
without adversely affecting the other properties of the tablet. 

The present invention relates to a tablet containing optical 
brighteners suitable for use with laundry detergents according to patent ... 
5 ... (patent application P 22 63 940.3), characterized by an additional 
content of 1 to 25% by weight of microcrystalline or fibrous cellulose. 

Natural and chemically partly depolymerized celluloses with a mean 
fiber length of 0.001 to 0.5 mm are suitable. Microcrystalline and short- 
fiber celluloses with a mean fiber length of 0.001 to 0.1 mm are preferably 
10 used in granulated form. The mean particle size of such granules is, for 
example, 0.005 to 0.3 mm and more particularly 0.02 to 0.2 mm. Long- 
fiber celluloses, i.e. those with a mean fiber length of 0.1 to 0.5 mm, may 
be added to the tablet mix without granulation beforehand. 

The fiber length of the cellulose is generally not uniform, i.e. the 
15 mixtures may also contain fibers shorter than 0.001 mm and fibers longer 
than 0.5 mm. However, the fibers under 0.001 mm in length and the fibers 
under 0.5 mm in length should not make up more than 50% by weight of 
the total quantity of cellulose. Larger percentages of short fibers reduce 
binding strength while larger percentages of longer fibers increase the 
20 disintegration time of the tablets. 

The minimum quantity of cellulose required for good abrasion or 
fracture resistance is dependent not only on the binding strength of the 
potato starch to be used in accordance with the parent patent, but also to a 
certain extent on its fiber length. If long-fiber types with a mean length of 
0.15 to 0.5 mm are used, the necessary quantity amounts to 1 to 5% by 
weight of the tablet mix. Those with a mean fiber length of 0.05 to 0.15 mm 
generally have to be used in quantities of 5 to 15% by weight. Very short- 
fiber types and microcrystalline or partly depolymerized starches with mean 
fiber lengths of 0.001 to 0.05 mm are preferably used in quantities of 5 to 
25% by weight. Mixtures of short-fiber or microcrystalline and long-fiber 
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celluloses may also be used, the quantities to be used being determined by 
the law of mixtures. 

Of the various celluloses mentioned above, those with a mean fiber 

length of 0.1 to 0.5 mm are preferably used, the quantities to be used 
amounting to between 1 and 5%. based on the total quantity of ingredients. 

Besides the fibrous cellulose, the tablets contain the ingredients 
mentioned in the parent application, namely optical brighteners, potato 
starch, magnesium or calcium soaps of relatively high molecular weight 
saturated fatty acids and mineral, finely powdered release agents and 
optionally surface-active wetting agents. The dimensions of the tablets are 
the same as in the parent application, i.e. the tablet diameter is 10 to 30 
mm and the thickness 2 to 20 mm. Tablets with a larger diameter should 
also be sufficiently thick on strength grounds. 

The optical brighteners present in the tablets may consist of 
derivatives of aminostilbenesulfonic acid or diaminostilbenesulfonic acid 
diaryl pyrazolines, carbostyryl, 1 ,2-di-(2-benzoxazolyl)- or 1 2-di- 
(benzimidazolyl)-ethylene, benzoxazolyl thiophene and coumarin. Mixtures 
of optical brighteners are also suitable, particularly where different textiles 
are to be washed in the same wash bath or textiles of blended fabrics are 
to be washed. Such blends may consist for example of combinations of 
cotton brighteners of the aminostilbenesulfonic acid type with polyamide 
bnghteners of the diaryl pyrazoline type or carboxysytryl type and/or 
polyester brighteners. 

Examples of brighteners from the class of diaminostilbenedisulfonic 
acid derivatives are compounds corresponding to formula I: 



I: 




-HOCH 
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where Rl and R 2 are alkoxyl groups, the amino group or residues of 

aliphatic, aromatic or heterocyclic, primary or secondary amines and 

res.dues of aminosulfonic acids, aliphatic residues present in the above 

groups preferably containing 1 to 4 and more particularly 2 to 4 carbon 

atoms whereas the heterocyclic ring systems are generally 5- or 6- 

membered rings. Preferred aromatic amines are the residues of aniline 

anthranilic acid or anilinesulfonic acid. Brighteners derived from 

d.am.nostilbenedisulfonic acid are mostly used as cotton brighteners The 

following products derived from formula I are commercially available Rl 

representing the group -NHC 6 H 5 and R 2 representing the following groups- 

-NH 2 , -NHCH 3 , -NHCH 2 CH 2 OH, -NHCH 2 CH 2 OCH 3 , -NHCH 2 CH 2 CH 2 OCH 3 

-N(CH 3 )CH 2 CH 2 OH, -N^H.CH.OH),, morpholino, -NHC 6 H 5 ' 

-NHC 6 H 4 S0 3 H, -OCH 3 . In terms of fiber affinity, some of these brighteners 

may be regarded as transition types to the polyamide brighteners i e 

bnghteners where R 2 = -NHC 6 H 5 . Cotton brighteners of the diamino- 

stolbenedisulfonic acid type also include the compound 4,4'-bis-(4-phenyl- 

1 .Z.a-triazoW-yl^'-stilbenedisulfonic acid. 

Polyamide brighteners include diarylpyrazolines corresponding to 
formulae II and III: 

V? ?'r< CH,— CH C 



In formula II, R 3 and R 5 represent hydrogen atoms, optionally carboxyl- 
carbonamide- or ester-substituted alkyl or aryl groups, R, and R 6 represent 
hydrogen or short-chain alkyl groups, Ar, and Ar 2 represent aryl groups 
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such as phenyl, dipenyl or naphthyl which may be further substituted, for 
example by hydroxy, alkoxy, hyroxyalkyl, amino, alkylamino, acylamino, 
carboxyl, carboxylic acid ester, sulfonic acid, sulfonamide and sulfone 
groups or halogen atoms. Commercially available brighteners of this type 
are derived from formula III where R7 may represent the groups CI, 
-S0 2 NH 2 , -S0 2 CH=CH 2 and -COOCH 2 CH 2 OCH 3 while Re is mostly a 
chlorine atom. 9-Cyanoanthracene is another polyamide brightener. 

Other polyamide brighteners are aliphatic or aromatic substituted 
aminocoumarins, for example 4-methyl-7-dimethylaminocoumarin or 4- 
methyl-7-diethylaminocoumarin. The polyamide brigtheners also include 
the compounds 1-(2-benzimidazolyl)-2-(1-hydroxyethyl-2-ben2imidazolyl)- 
ethylene and 1-ethyl-3-phenyl-7-diethylaminocarbostyriL Suitable 
brighteners for polyester and polyamide fibers are the compounds 2,5-di- 
(2-benzoxazolyl)-thiophene, 2-(2-benzoxazolyl>-naphtho[2 1 3-b]-thiophene 
and 1 ,2-di-(5-methyl-2-benzoxazolyl)-ethylene. 

Other brighteners which may be present are those of the diphenyl 
distyryl type corresponding to formula IV: 




17: R 8 -HC=CH -J, \ / S \~HC==CH-R 9 



in which each of the substituents R6 and R7 may be a hydrogen atom or a 
sulfonic acid group. Like the substituents Re and R 7 , the substituents Re 
and R9 may also be the same as or different from one another. Re and Rg 
are phenyl groups or substituted phenyl groups, suitable substituents being 
the following atoms or groups of atoms: alky I, hydroxyalkyl or alkoxy groups 
containing 1 to 5 carbon atoms, also chlorine, nitrite, carboxyl, sulfonic acid, 
chlorosulfonyl or sulfonamide groups, one or both of the amide hydrogen 
atoms being replaceable by C1-5 alkyl groups or C 2 ^ hydroxyalkyl groups 
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and the amide nitrogen optionally being part of a heterocyclic ring. 
Preferred substituents Re and R 9 are chlorophenyl, nitrilophenyl, 
alkylphenyl, hydroxyalkylphenyl, alkoxyphenyl, carboxyphenyl and 
sulfophenyl groups, all these phenyl groups optionally containing a sulfonic 

5 acid group as a second substituent. Like the sulfonic acid group, the 
substituents -CI, -CN and -COOH may also be present twice on a phenyl 
group. Other preferred substituents Re and R 9 are sutfamidophenyt (-C 6 H 4 - 
SOrNH 2 ) and morpholinosulfophenyl (-CeHU-SOrNC^O) groups. 

Where the brighteners according to the invention are sulfonic acids 

10 or carboxylic acids, they are preferably used in the form of their water- 
soluble salts of the alkali metals, ammonium or amines or alkylolamines 
containing 1 to 6 carbon atoms in the molecule. 

In order to improve plasticizability, the tablets contain magnesium or 
calcium soaps of palmitic, stearic or arachic acid or mixtures thereof. In a 

15 preferred embodiment, magnesium stearate is used in quantities of 0.2 to 
1.0% by weight. In addition, the tablets contain release agents to promote 
their separation from the tabletting tools. Suitable release agents are, for 
example, fine-particle or colloidal silica, more particularly the preparation 
known commercially as "Aerosil", also aluminium and magnesium oxide, 

20 phosphates, carbonates and silicates of calcium and magnesium and 
alumosilicates and mixtures thereof. Fine-particle silicon dioxide (Aerosil) 
is preferably used in quantities of 0.2 to 2% by weight. 

In order to improve their dissolving behavior, the tablets may contain 
up to 4% by weight and preferably 0.1 to 2% by weight of a wetting agent, 

25 for example sodium lauryl sulfate, sodium dioctyl sulfosuccinate, sodium 
alkyl sulfonate containing 10 to 15 carbon atoms, sodium alkyl naphthalene 
sulfonates and other surfactants of the type listed in the following as 
constituents of the detergent. Dyes and pigments may be present to give 
the tablets a conspicuous color or speckle effect. The tablets may also 

30 contain strong-tasting, physiologically safe bitter principles to prevent 




D 4708 8 

confusion with medicinal tablets. 

Mixing of the above-mentioned constituents and tabletting are 
carried out in the usual way without any need for granulation beforehand. 
The tabletting pressure may be in the range from 100 to 1,000 kg/cm 2 . A 

5 tablet diameter of 1 0 to 30 mm and a thickness of 2 to 20 mm have proved 
to be useful because tablets of this size are easy to handle, disintegrate 
sufficiently quickly in cold water and are large enough to accommodate the 
quantity of brightener required for washing a 2 to 6 kg load of washing 
(normal load for a household washing machine). This quantity is gauged 

10 so that 0.01 to 1 and preferably 0.05 to 0.5 g of optical brighteners are 
used to 100 g of detergent which generally requires 1 to 3 tablets. 

The tablets are generally sealed in a metal foil or plastic film and 
placed in the detergent-filled pack or arranged on the outside of the pack. 
In the latter case, the pack preferably has depressions stamped into it to 

1 5 accommodate the tablets. 

The tablets with the composition according to the invention have a 
number of production-related advantages. More particularly, difficulties 
which can stem from quality variations in the native potato starch used are 
largely avoided. They show no tendency to stick to the tabletting tools and 

20 are distinguished by good abrasion and fracture resistance which makes 
them particularly suitable for further processing in automatic dosing and 
packaging machines. Despite these improved strength properties, the 
disintegration times in cold water are not significantly longer than those of 
cellulose-free tablets. 

25 

Examples 

1. To produce the tablets, the following constituents were dry-mixed for 
5 minutes in a mixing drum: 
30 11.6% by weight of a brightener corresponding to formula in which R 1 is 
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an anilino group and R2 is a morpholino group, 
80.85% by weight of native potato starch (water content 8%), 
5.0% by weight of cellulose (mean fiber length 0.4 mm), 
0.45% by weight of magnesium stearate, 

5 0.6% by weight of colloidal silica (Aerosil), 
1 .5% by weight of Na lauryl sulfate. 

The mixture was tabletted under a pressure of ca. 500 kg/cm 2 to 
form circular tablets with a diameter of 20 mm, a thickness of 4.3 mm and a 
weight of 1.55 g. The tablets have very good fracture and abrasion 

10 resistance. 

In order to test the disintegration rate, two tablets were thrown into 
200 ml of water (temperature 18°C, hardness 18° dH) accommodated in a 
400 ml capacity glass beaker. After standing for 10 seconds, the solution 
was mixed with a magnetic stirrer. The length of the Teflon-coated stirring 

15 rod was 30 mm, its thickness 7 mm and the rotational speed 500 r.p.m. 
The tablets had disintegrated completely and the ingredients dissolved or 
dispersed after a total of 20 seconds, i.e. 10 seconds after the stirrer had 
been switched on. 

The powder formed by abrasion/erosion in an automatic dosing 

20 machine was reduced from 6.8 to 0.6% by weight by comparison with a 
reference product which had been produced without addition of cellulose 
and which contained 80.85% potato starch. 



2, The following constituents were dry-mixed in a drum mixer 
10.0% by weight of the brightener used in Example 1 , 
3.0% by weight of a brightener of formula III where R 7 is the group 
-SO2NH2 and R$is CI, 

69.5% by weight of potato starch (water content 14%), 

15.0% by weight granulated cellulose (mean fiber length 0.1 mm, particle 

size of the granules 0.09 to 0.25 mmV 



D4708 10 

0.4% by weight of magnesium stearate, 

0.6% by weight of Aerosil, 

1.5% by weight of Na lauryl sulfate. 

Tabletting was carried out as described in Example 1 The tablets 
5 had a diameter of 20 mm, a thickness of 4.2 mm and a weight of 1 .54 g. 
Their fracture resistance was 1 .9 kp and they underwent 0.55% erosion in 
the automatic dosing machine. Their disintegration time in water measured 
as described in Example 1 was 22 seconds. 
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CLAIMS 

1 . A tablet suitable for use with laundry detergents containing 1 to 40% 
by weight of at least one optical brightener, 59.5 to 95% by weight of native 
potato starch, 0.2 to 1.5% by weight of a magnesium and/or calcium soap 

5 of saturated Ciwo fatty acids and 0.3 to 3.0% by weight of at least one fine- 
particle inorganic or mineral release agent according to patent (patent 

application P 22 63 940.3), characterized by an additional content of 1 to 
25% by weight of microcrystalline to fibrous cellulose. 

2. A tablet as claimed in claim 1 , characterized in that the cellulose has 
10 a mean fiber length of 0.001 to 0.5 mm. 

3. A tablet as claimed in claims 1 and 2, characterized in that the 
cellulose has a mean fiber length of 0.15 to 5 mm and is present in 
quantities of 1 to 5% by weight. 

4. A tablet as claimed in claims 1 and 2, characterized in that the 
15 cellulose which may optionally be depolymerized and has a mean fiber 

length of up to 0.15 mm is present in quantities of 5 to 25% by weight. 

5. A tablet as claimed in claims 1 to 4, characterized in that cellulose 
mixtures with different fiber lengths are present. 
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AB The tablets, useful with laundry detergents, contained a starch 

[9005-25-8] binder and cellulose [9004-34-6] fibers, disintegrated 
rapidly 

during laundering in cold water, and had better resistance to abrasion 

and 

breakage, compared with tablets contg. no fibers. Thus, tablets were 
prepd. from a mixt. of a fluorescent whitener (stilbenedisulf onate 
deriv. ) 

11.6, potato starch (8-14% water) 80.85, cellulose fibers (0.4 mm) 5.0, 

Mg 

stearate 0.45, Aerosil 0.6, and Na lauryl sulfate 1.5%. 
ST fluorescent whitener tablet detergent; cellulose fluorescent whitener 

tablet; starch tablet cellulose reinforcement 
IT Detergents 

(fluorescent brightener-contg . tablets for) 
IT Fluorescent brighteners 

(tablets contg. starch binder and, reinforcement of) 
IT 9005-25-8, uses and miscellaneous 
RL: USES (Uses) 

(binders, for tablets contg. fluorescent brighteners, reinforcement 

of) 

IT 9004-34-6, uses and miscellaneous 
RL: USES (Uses) 

(fibers, reinforcement by, of starch tablets contg. fluorescent 
brighteners) 
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Patentanmeldung 
D 4708 

"Zur Verv/endung mit Textilwaschmitteln geeignete, 
optische Aufheller enthaltende Tablette" 

Zusatzanmeldung zur Patentanmeldung P 22 63 940*3 (D 4614) 



Gegenstand der Hauptanmeldung P 22 63 940.3 1st eine zur 
Verwendung mit Textilv/aschmitteln geeignete Tablette, ge- 
kennzeichnet durch einen Gehalt an 1 bis 40 Gew # -# mindestens 
eines optischen Aufheller s, 59,5 bis 95 Gew.-# native Kar- 
toffelstarke, 0,2 bis 1,5 Gew.-% einer Magnesium- und/oder 
Calciumseife von gesattigten, 16 bis 20 Kohlenstoff atome 
aufweisenden Fettsauren und 0,3 bis 3,0 Gew.-# mindestens 
eines f einteiligen anorganischen bzw. mineralischen Trenn- 
mittels. ' . 

Diese Tabletten weisen eine Reihe von vorteilhaften Eigen- 
schaften, insbesondere eine geringe Zerfallszeit in kaltem 
Wasser auf , was fiir einen Einsatz der Mitt el in Waschauto- 
maten von besonderer Bedeutung ist, da fiir den Losevorgang 
in den Einspiilvorrichtungen nur begrenzte Wassermengen und 
Einspulzeiten zur Verfiigung stehen. Es hat sich jedoch ge- 
zeigt, daB die Festigkeitseigenschaften der Tablette bei 
starkerer mechanischer Beanspruchung unter Umstanden nicht 
ausreichen, insbesondere venn die verwendete Kartoffel- 
starke ein geringes Bindevermogen bzw. einen vergleichs^- 
weise niedrigen Wassergehalt, z.B. von 14 % und weniger, 
aufweist. Es kann dann vahrend des Transportes der frisch 
verpreflten Tabletten bzw. in den Dosier- und Verpackungs- 
vorrichtungen zu verstarktem Abrieb mit erhohtem Pulver- 
anf all oder auch zum Bruch der Tabletten kommen* Durch die 
vorliegende Erfindung wird dieser Nachteil verhindert, ohne 
daS sich die iibrigen Eigenschaften der Tablette ungunstig 
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Gegenstand der Erf indung 1st eine zur Verwendung mit Textil- 
waschmitteln geeignete, optische Aufheller enthaltende Tablet- 

te'nach Patent . (Patentanineldung P 22 63 940.3), 

gekennzeichnet durch einen zusatzlichen Gehalt von 1 bis 25 
Gewichtsprozent an mikrokristalliner bis faserf ormiger Cel- 
lulose . 

Geeignet sind nattirliche und chemisch teilweise depolymeri- 
sierte Cellulosearten, deren durchschnittliche Faserlange 
0,001 bis 0,5 nun betragt. Mikrokristalline und kurzfaserige 
Cellulosearten mit einer . mittleren Faserlange von 0,001 bis 
0,1 mm kommen vorzugsweise in granulierter Form zum Einsatz. 
Die mittlere Korngrofie derartiger Granulate betragt beispiels- 
weise 0,005 bis 0,3 mm, insbesondere 0,02 bis 0,2mm, Lang- 
faserige Sorten, d.h. solche mit einer mittleren Faserlange 
von 0,1 bis 0,5 mm, konnen ohne vorherige Granulierung der 
Tablettenmasse zugemischt werden. 

Die Faserlange der Cellulose ist in der Kegel nicht einheit- 
lich, d.h. in den Gemischen konnen auch Anteile mit geringerer 
Faserlange als 0,001 mm bzw. einer solchen von mehr als 0,5 mm 
enthalten sein. Es sollen jedoch die Anteile mit weniger als 
0,001 mm Faserlange sowie die Anteile mit weniger als 0,5 mm 
Faserlange 50 Gewichtsprozent der Gesamtmenge an Cellulose 
nicht tiberschreiten. GroBere Anteile an kurzf aserigem Material 
vermindern das BindevermSgen, groBere Anteile an langeren 
Fasern erhohen die Zerfallszeit der Tabletten. 

Die fur eine gute Abrieb- bzw. Bruchf estigkeit erforderliche 
Mindestmenge an Cellulose ist - auBer von dem BindevermSgen 
der gemaB Hauptpatent zu yerwendenden Kartoff elstarke - in 
einem gewissen Umfange von deren Faserlange abhangig. Ver- 
wendet man langf aserige Sorten mit einer durchschnittlichen 
Lange von 0,15 bis 0,5 mm, so betragt die erforderliche Menge 
1 bis 5 Gewichtsprozent der Tablettenmasse. Von solchen mit 
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einer mittleren Faserlange von 0,05 bis 0,15 mm werden im . 
allgemeinen 5 bis 15 Gewichtsprozent benotigt. . Sehr kurz- 
faserige Arten sowie ndkrokristalline bzw, teil\*eise depoly- 
merisierte Starken mit durchschnittlichen Faserlangen von 
0,001 bis 0,05 mm kommen vorzugsweise in Mengen iron 5 bis 25 
Gewichtsprozent zum Einsatz. Auch Gemische aus kurzfaserigen 
bzw. mikr okr i s t allinen und langfaserigen Cellulosearten k6n- 
nen verwendet werden, wobei die anzuwendenden Mengen sich 
aus der Mischungsregel ergeben. 

Aus der Reihe der vorgenannten Cellulosearten werden solche 
mit einer durchschnittlichen Faserlange von 0,1 bis 0,5 mm 
bevorzugt verwendet, wobei die ansuv/endenden Mengen 1 bis 
5 % bezogen auf die Gesamtmenge der Inhaltsstoff e betragen. 

Die Tabletten enthalten auBer der faserf ormigen Cellulose 
die in der Hauptanmeldung genannten Inhaltsstoff e, namlich 
optische Aufheller, Eartoff elstarke, Magnesium- Oder Calcium- 
seif en von hohermolekularen, gesattigten Fettsauren und mine- 
ralische, feinpulvrige Trennmittel sowie gegebenenf alls ober- 
flachenaktive Netzmittel. Die Abmessungen der Tabletten sind 
die gleichen wie die gemafi Hauptanmeldung, d.h. der Durch- 
messer betragt 10 bis 30 mm und die Dicke 2 bis 20 mm, wobei 
Tabletten mit einem groBeren Durchmesser aus Festigkeits- 
grunden auch eine ausreichend groBe Dicke aufweisen sollen. 

Die in den Tabletten enthalt enen optischen Aufheller konnen 
aus Derivaten der Amino stilbensulf onsaure bzw, der Diamino- 
stilbensulfonsaure, der Diarylpyrazoline, des Carbostyrils , 
des 1 ,2-Di-(2-benzoxazolyl)- oder 1,2-Di-(benzimidazolyl)- 
athylens, des Benzoxazolyl-thiophens und des Cumarins bestehen, 

Auch Gemische von optischen Aufhellern sind geeignet, ins- 
besondere wenn unterschiedliche Textilien in einem Waschbad 
bzw. Textilien aus Mischgeweben gewaschen werden sollen. Der- 
artige Gemische konnen beispielsweise aus Kombinationen von 
Baumwollaufhellem des Amino stilbendisulf onsaure-Typs mit 
Polyaraidaufhellern vom Diarylpyrazbiin-Typ Oder Carbostyril- 
Typs und/oder Polyester r Auf hell ern bestehen. 
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Beispiele fiir Aufheller aus der Klasse der Di amino stilbendi 
sulfonsaurederivate sind Verbindungen gemaB Formel I: 




In der Formel konneh R-j und R 2 Alkoxylgruppen, die Aminogruppe 
oder Reste aliphatischer, aromatischer oder heterocyclischer, 
primarer oder sekundarer Amine sowie Reste von Aminosulf onsau- 
ren bedeuten, vobei in den obigen Gruppen vorhandene aliphati- 
sche Reste bevorzugt 1-4 und insbesondere 2-4 C-Atome ent- 
halten, v/ahrend es sich bei den heterocyclischen Ringsystemen 
meist urn 5- oder 6-gliedrige Ringe handelt, Als aromatische 
Amine kommen bevorzugt die Reste des Anilins, der Anthranil- 
saure oder der Anilinsulfonsaure infrage. Von der Diamino- 
stilbendisulfonsaure abgeleitete Aufheller werden meist als 
Baumwollauf heller eingesetzt. Es sind die folgenden, von der 
Formel I abgeleiteten Produkte im Handel, vobei R-j den Rest 
-NHCgH^ darstellt und R 2 folgende Reste bedeuten kann: 
-NH 2 , -NHCH 3 , -NHCH 2 CH 2 0H, -NHCH 2 CH 2 OCH 5 , -NtiCH 2 CH 2 CH 2 OCH 5 , 
-N(CH 5 )CH 2 CH 2 OH, -N(CH 2 CH 2 0H) 2 , Morpholino-, -NHC^H^ , 
-NHC 6 H 4 S0 5 H, -0CH 5 . Einige dieser Aufheller sind hinsichtlioh 
der Faseraffinitat als Ubergangstypen zu den Polyamidaufhellern 
anzusehen, z.B, der Aufheller mit R 2 = -NHCgH^ ♦ Zu den Baum- 
wollauf hellern vom Diaminostilbendisulf onsauretyp gehort v/ei- 
terhin die Verbindung 4 > 4 , -Bis-(4-phenyl-l,2,3-triazol-2-yl)- 
2,2" -stilbendisulfonsaure . 
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Zu den Polyamidaufhellern gehoren Diarylpyrazoline der Formeln 
II und III: 




In der Formel II bedeuten R^ und YJasserstoffatome, ggf . durch 
Carboxyl-, Carbonamid- oder Estergruppen substituierte Alkyl- 
oder Arylreste, R^ und Rg Wasserstoff oder kurzkettige Alkyl- 
reste, Ar 1 some Ar 2 Arylreste, wie Phenyl, Diphenyl oder Naph- 
thyl, die weitere Substituenten tragen konnen, wie Hydroxy-, 
Alkoxy-, Hydroxyalkyl-, Amino-, Alkylamino- , Acylamino-, Carb- 
oxyl-, Carbonsaureester-, Sulfqnsaure-, Sulfonamide und Sulfon- 
gruppen oder Halogenatome . Im Handel befindliche Auf heller 
dieses Typs leiten sich von der Formel III ab, wobei der Rest 
R 7 die Gruppen CI, -SOgNHg, -S0 2 CH=CH 2 und -C00CH 2 CH 2 0CH 5 dar- 
stellen kann, wahrend der Rest R Q meis-fc ein Chloratom bedeutet. 
Auch das 9-Cyanoanthracen ist zu den Polyamidaufhellern zu 
zahlen. 

Zu den Polyamidaufhellern gehoren wei*terhin aliphatische oder 
aromatische substituierte Aminocumarine, z.B« das 4-Kethyl-7- 
dimethylamino- oder das 4-Methyl-7-dia"thylaminocumarin. V/eiter- 
hin sind als Polyamidauf heller die Verbindungen 1-(2-Benzimid- 
azolyl)-2-(1-hydroxyathyl-2-benzimidazolyl)-athylen und 1-Athyl- 
3-phenyl-7-diathyl£imino-carbostyril brauchbar. Als Auf heller fiii 
Polyester- und Polyamidfasern sind die Verbindungen 2,5-Di-* 
( 2-benzoxazolyl )-thiophen , 2- (2-Benzoxazolyl )-naphtho [2 , 3-b] - 
thiophen und 1 ,2-Di-(5-methyl-2-benzoxazolyl)-athylen geeignet. 
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Weiterhin konnen Aufheller vom Typ der Diphenyl-distyryle 
der Pormel IV anwesend sein. 




wobei Jeder der Reste Rg oderR^ ein Wasserstof fa torn oder eineri 
Sulfonsaurerest darstellen kann. Wie die Reste Rg und R^, so 
konnen auch die Reste Rg und R^ gleichartig oder voneinander 
verschieden sein. Rg und R^ sind Phenylreste oder substituierte 
Phenylreste, wobei als Substituenten die folgenden Atome oder 
"Atomgruppen in Frage kommen: Alkyl-, Hydroxyalkyl- oder Alkoxy- 
reste mit 1-5 C-Atomen, weiterhin Chlor, Nitril-, Carboxyl-, 
Sulfonsaure-, Chlorsulfonyl-, oder Sulfonamid -reste, wobei einer 
der Araidwasserstoffatome oder beide durch Alkylreste rait 1-5 
C-Atomen oder Hydroxyalkylreste mit 2 - h C-Atomen ersetzt sein 
konnen. bzw. wobei der Amids ticks toff Teil eines heterocyclischen 
Rihges sein kann. Bevorzugt kommen als Reste Rg oder R^ die 
Reste Chlorphenyl-, Nitrilophenyl-, Alkylphenyl-, Hydroxyalkyl- 
phenyl-, Alkoxyphenyl-, Carboxyphenyl-, und Sulfophenyl- in 
Frage, wobei alle diese Phenylreste als zweiten Substituenten 
noch eine Sulfonsauregruppe enthalten konnen. Wie die Sulfon- 
sauregruppe, so k<5nnen auch die Substituenten -CI, -CN, und 
-COOH zweimal an einem Phenylrest vorhanden sein* Weiter ge- 
hBren zu den bevorzugt in Frage kommenden Substituenten Rg und . 
R^ die Reste Suifamidophenyl- (-C^fy-SOg-NHg) und Morpholino- 
sulfophenyl- (-CgH^-SOg-NC^O). * 

• * * - 

Sowelt die erfindungsgemSB einzusetzenden Aufheller Sulfon- 
sauren oder. Carbons aur en darstellen, werden sie bevorzugt -irL_. 
Form ihrer wasserloslichen Salze 'der Alkalien, des Ammoniums 
oder der Amine bzw. Alkylolamine mit 1-6 C-Atomen ira MolekUl 
eingesetzt. 

* • - 
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Zwecks Verbesserung der Plastifizierbarkeit enthalten 
die Tabletten Magnesium- oder Qalciumseif en von Palmitin-, 
Stearin- oder Arachinsaure bzvr. deren Gemische. Bevorzugt 
v/ird Magnesiumstearat in Mengen von 0,2 bis 1,0 Gew.-# 
verwendet. Weiterhin sind sogenannte Trennmittel anwesend, 
die das Ablosen der Tabletten von den PreBwerkzeugen for- 
dern. Geeignet sind z.B. feinteilige bzw. kolloidale Kiesel- 
sSure, insbesondere das unter dem Handelsnamen "Aerosil" 
bekannte Praparat, ferner Aluminium- und Magnesiumoxid, 
Phosphate, Carbonate und Silikate des Calciums und Mag- 
nesiums sov/ie Alumosilikate bzw. diese enthaltende Mine- 
ralicn, z.B. Bentonit, sowie deren Gemische. Vorzugsv/eise 
wird feinteiliges Siliciumdioxid (Aerosil) in Mengen von 
0,2 bis 2 Gev.~?6 verwendet. 

Zur Yerbesserung des Losungsvermogens konnen die Tabletten bis 
4 Gev/.-^, vorsugsv/eise 0,1 bis 2 Gew.~55 eines Netzmittels 
enthalten, beispielsweise Natriumlaurylsulf at, Watriumdioctyl- 
sulfosuccinat, Natriumalkylsulfonat mit 10 bis 15 C-Atomen, 
Natriumalkylnaphthalinsulf onate bzw. andere oberflachenaktive 
Stoffe, wie sie nachstehend als Bestandteile des V/aschiaittels 
aufgefuhrt sind # Weiterhin konnen Farbstoff e bzw. Pigmente 
anwesend sein, urn den Tabletten eine auffallige Farbung 
oder Sprenkelung zu verleihen bzw. intensiv schmeckende, 
physiologisch unbedenkliche Bitterstof f e , urn einer Ver- 
wechslung mit medikamentosen Tabletten vorzubeugen. 

Das Mischen der vorgenannten Bestandteile und Verpressen er- 
folgt in iiblicher Weise, ohne daB ein vorheriges Granulieren 
erf order lich ist. Der PreBdruck kann 100 bis 1000 kg/cm 
betragen. Ein Durchmesser der Tabletten von 10 - 30 mm und 
eine Dicke von 2 bis 20 mm hat sich als zweckmaBig erwiesen, 
da Tabletten dieser GroBe gut zu handhaben sind, mit genii- 
gender Geschv/indigkeit in kaltem Wasser zerf alien und aus- 
reichend grofl sind, urn die fur das Vaschen einer Waschemenge 

L 0 q R A Fx / n Q /. n 



2321693 



HENKEL & CIE GMBH s«ii* 8 «' r<^»ton»eidu»a d 4708 

von 2 - 6 kg (iibliche Ftillung einer Haushaltswaschmaschine ) 
notwendige Aufhellermenge aufzunehmen. Diese Menge 1st so 
bemessen, dafi auf 100 g Waschmittel 0,01 bis 1, vorzugs- 
weise 0,05 bis 0,5 g an optischen Aufhellern zur Anwendung 
kommen, wofur im allgemeinen 1 bis 3 Tabletten erf orderlich 
sind. 

Die Konfektionierung der Tabletten kann in der Weise erfolgen, 
dafl' sie in eine Metall- oder Kunststoff olie eingesiegelt und 
in die mit Waschmittel gefullte Packung eingelegt oder an 
der AuBenseite der Packung angebracht verden. Im letzteren 
Falle v/eist die Packung vorzugsweise entsprechend einge- 
pragte Vertiefungen zur Aufnahme der Tabletten auf. 

Die in der erfindungsgemaflen Weise zusammengesetzten Tabletten 
weisen eine Reihe von f ertigungstechnischen Yorteilen auf; 
insbesondere werden Schvrierigkeiten, die sich aus Qualitats- 
schwankungen der verwendeten nativen Xartoff elstarke er- 
geben konnen, weitgehend vermieden. Sie neigen nicht zxm 
KLeben an den PreBwerkzeugen und zeichnen sich durch eine 
gute Abrieb- und Bruchf estigkeit aus, was sie zur Weiter- 
verarbeitung auf automatischen Dosierungs- und Verpackungs- 
vorrichtungen besonders geeignet macht. Trotz dieser verbes- 
serten Festigkeitseigenschaften sind die Zerf allszeiten in 
kaltem Wasser gegeniiber Tabletten ohne Cellulosezusatz r 
nur wesentlich groBer. 
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Beispiele 



1 # Zur Herstellung der Tabletten. warden folgende Bestandteile 
5 Minuten in einer Mischtrommel trocken gemischt: 

11,6 Gev/.-# eines Aufhellers gemafi vorstehender Formel I, 
in der eine Anilinogrupp e und R 2 eine Mor- 
pholino gmpp e darstellen, 

80,85 Gew # -96 native Xartoff elstarke (Wassergehalt 8 % ) 

5,0 Gew.-# Cellulose (mittlere Faserlange 0,4 mm) 

0,45 Gew.-% Magnesiumstearat 

0,6 Gev/.-% kolloidale Kieselsaure (Aerosil) 

1,5 Gew.-% Na-Lattrylsulfat 

Das Gemisch wurde unter einem PreBdruck von ca. 500 kg/cm 
zu kreisrunden Tabletten mit einem Durchmesser von 20 mm, 
einer Dicke von 4,3 mm und einem Gewicht von 1,55 g verpreBt. 
Die Tabletten v/iesen eine sehr gute Bruch- und Abriebfestig- 
keit auf . 

Zur Prufung der Zerfallgeschvrindigjceii: wurden zwei Tabletten 
in 200 ml Wasser von 18°C land 16° dH, abgefullt in einem 
400 ml fassenden Becherglas, eingeworfen. Nach einer Ruhe- 
zeit von 10 Sekunden wurde mittels eines Magnetruhrers die 
Losung durchmischt. Die Lange des mit Teflon umhiillten Ruhr- . 
stabs bet rug 30 mm, die Dicke 7 mm und die Itadrehungszahl 
500 pro Minute. Die Tabletten waren nach insgesamt 20 Sekun- 
den, d.h. 10 Sekunden nach Ingangsetzen des Riihrwerks, voll- 
kommen zerf alien und die Inhaltsstoff e gelost bzw. disper- 
giert. 

Der durch Abrieb in einer automatischen Dpsiervorrichtung 
anf allende Pulveranteil verminderte sich gegenuber einem Ver- 
gleichsprodukt, das ohne Cellulosezusatz hergestellt vorden 
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war und einen Gehalt an Kartoffelstarke von 80,85 % aufwies, 
von 6,8 auf 0,6 Gewichtsprozent. 

2. Im Trommelmischer wurden folgende Bestandteile trocken 
gemischt: 

10,0 Gew.-# des in Beispiel 1 verwendeten Aufhellers 

3,0 Gav.-% eines Aufhellers gemafi Formel III, wobei 

die Gruppe - S0 2 NH 2 und R Q -CI bedeuten, 

69,5 Gew.-% Kartoffelstarke (Wassergehalt 14 %), 

15,0 Gew.-# Cellulose granuliert (mittlere Faserlange 0,1 mm, 
KorngrSfie der Granulate 0,09 bis 0,25 mm), 

0,4 Gew.-% Magnesiumstearat 

0. 6 Gew.-9o Aerosil 

1, 5 Gew.-# Na-Laurylsulfat 

Das Verpressen erfolgte in der in Beispiel 1 angegebenen 
Weise. Die Tabletten wiesen einen Durchmesser von 20 mm, 
eine Dicke von 4,2 mm und ein Gewicht von 1,54 g auf. Die 
Bruchfestigkeit lag bei 1,9 kp, der Abrieb in der automa- 
tischen Dosiervorrichtung bei 0,55 %. Die gemaB Beispiel 1 
vorgenommene Bestimmung der Zerfallszeit in Wasser ergab 
einen Wert von 22 sec. 

-11- 
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Patentansprttche 



1. Zur Anwendung mlt Textilwa'schmitteln geeignete Tablette, 
enthaltend 1 bis 40 Gew.-# mindestens eines optischen 
Aufhellers, 59,5 bis 95 Gew«-# native Kartoff elstarke, 
0,2 bis 1,5 Gew.-# einer Magnesium- und/oder Calcium- 
seife von gesSttigten, 16 bis 20 Kohlenstof f atome auf- 
weisenden Fettsauren und 0,3 bis 3,0 Gew.-Sb mindestens 
eines 1 einteiligen anorganischen bzw. mineralischen Trenn- 

mittels nach Patent (Patentanmeldung P 22 63 940.3), . 

gekennzeichnet durch einen zusatzlichen Gehalt von 1 bis 

25 Gew.-?o an mikrokristalliner bis faserf ormiger Cellulose. 

2. Mitt el nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
mittlere Faserlange der Cellulose 0,001 bis 0,5 mm betragt. 

3. Mittel nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Cellulose eine mittlere Faserlange von 0,15 bis 0,5 mm 
aufweist und in Mengen von 1 bis 5 Gew.-5o anwesend ist. 

4. Mittel nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Cellulose, die ggf. depolymerisiert sein kann und eine 
mittlere Faserlange bis zu 0,15 mm aufweist, in Hengen von 
5 bis 25 Gew.-# anwesend ist. 

5. Mittel nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB 
Cellulosegemische unterschiedlicher Faserlange anwesend 
sind. 
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